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(54) Farbstoffempfangsmaterial fur den Tintenstrahidruck 



(57) Es wird ein Aufzeichnungsmaterial fur den Tin- 
tenstrahidruck besclirieben, das auf einem Trager min- 
destens eine Tintenaufnahoieschicht bestehend aus ei- 
nem Oder mehreren Bindemlttein und einer Mischung 
verschiedener wasserunloslicher, anorganischer Oxide 
der Elemente Aluminium Oder Silizium, von Oxid/hydro- 
xiden des Elements Aluminium Oder von Aluminiumsili- 
katen aufweist, dadurch gekennzeichnet, dass minde- 
stens eines dieser Oxide. Oxid/hydroxide Oder Silikate 
ein Porenvolumen > 40 ml / 1 0Og aufweist und in einer 
Menge von mindestens 8 %. vorzugsweise aber 40 %, 



bezogen auf die Gesamtmenge der wasserunloslichen, 
anorganischen Oxide, der Oxid/hydroxide oder der Alu- 
miniumsilikate vorhanden ist. die Primdrteilchen der 
wasserunloslichen, anorganischen Komponente mit 
dem grossten Volumen einen aquivalenten Kugeldurch- 
messer von weniger als 20 nm besitzen und die PrimSr- 
teilchen der Komponente mit dem kleinsten Volumen ei- 
nen aquivalenten Kugeldurchmesser haben, der grds- 
ser als V20 des aquivalenten Kugeldurchmessers der 
Primarteilchen der Komponente mit dem grossten Vo- 
lumen ist. 
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Beschreibung 
Technlsches Gebiet 

5 [0001 ] Die Erfindung bezleht sich auf Aufzelchnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck sowie Beschichtungsmas- 
sen zur Herstetlung von Tintenaufnahmeschichten fur dieses Verfahren. Insbesondere bezieht sie sich auf Aufzelch- 
nungsmaterialien, bei denen das darauf aufgezelchnete Bild in Aufslcht Oder Durchsicht betrachtet wird und welche 
aus einem Trager und mindestens einer darauf aufllegenden Tintenaufnahmeschicht bestehen, wobei mindestens eine 
dieser Schichten eine Mischung wasserunloslicher, anorganlscher Oxide Oder Oxide/hydroxide enthalt. 

10 

Stand der Technik 

[0002] Die heute erhaltlichen Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck erfullen nicht alle an sie gestellten 
Anforderungen, insbesondere besteht die Notwendigkeit, das Tintenaufnahmevermogen, die Tintenaufnahmege- 

15 schwindigkeit. die Bildqualitat sowie die Licht- und Wasserbestandigkeit wetter zu verbessem. Eine bevorzugte Aus- 
fuhrungsform der Erfindung bezieht sich auf verbesserte Aufzelchnungsmaterialien mit ausgezeichneter Bildqualitat, 
hohem Tlntenaufnahmevermdgen und rascher Tintenaufnahme. Insbesondere werden Aufzeichnungsmaterialien fOr 
den Tintenstrahl gesucht, bei denen die darauf hergestellten Bilder eine gute Wischfestigkelt aufwelsen und bei denen 
das Bild auch im Kontakt mit Wasser Oder Licht nicht verandert oder zerstort wird. 

20 [0003] Es gibt zwei unterschiedllche Verfahren beim Tintenstrahldruck, namlich den kontlnuierlichen und den nlcht- 
kontinuierlichen Tintenstrahldruck. 

[0004] Beim kontinuierlichen Tintenstrahldruck wird unter Druck aus einer DQse ein Tintenstrahl erzeugt, der in einem 
gewissen Abstand von der DCise in einzelne Tropfchen zerfallt. Die einzelnen Tropfchen werden auf Grund vorgege- 
bener digitaler Daten elektrisch aufgeladen und je nachdem. ob eine Bildstelle bedruckt oder nicht bedruckt werden 
25 soli, nach dem Durchgang durch ein statisches elektrisches Feld in einen Auffangbehalter abgelenkt oder auf eine 
bestimmte Stelle auf dem Aufzeichnungsmaterial gebracht. 

[0005] Beim nichtkontinuierlichen Verfahren, dem sogenannten "Drop-on-demand"-Verfahren, wird ein Tintentrdpf- 
chen auf Grund vorgegebener digitaler Daten aus einer Duse ausgestossen und auf die gewunschte Stelle auf dem 
Aufzeichnungsmaterial aufgebracht. Ein Tropfchen wird nur dann erzeugt und ausgestossen, wenn ein Bildpunkt dar- 
30 gestellt werden muss, 

[0006] Die Erfindung bezieht sich auf Aufzeichnungsmaterialien und Beschichtungsmassen, die In belden Verfahren 
venA/endet werden kdnnen. 

[0007] An Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck werden hohe AnsprOche gestellt. Das erzeugte Bild 
muss unter anderem die foigenden Eigenschaften aufwelsen: 

35 

Hohe Auflosung 
Hohe Farbdichte 
Gute Farbwiedergabe 
Gute Wischfestigkelt 
40 - Gute Wasserfestigkeit 
Hohe Lichtechthelt 

[0008] Um dies zu erreichen, mDssen die foigenden Bedingungen erfOllt werden: 

45 1 . Die Tinte muss vom Aufzeichnungsmaterial rasch absorbiert werden. 

2. Die aufgespritzten Tintentropfchen mussen auf dem Aufzeichnungsmaterial kreisformig und genau begrenzt 
auseinanderlaufen. 

3. Die Farbstoffdiffusion im Aufzeichnungsmaterial muss gering sein, damit der 

Durchmesser der Farbpunkte nicht mehr als notig vergrossert wird. 
50 4. Ein Tintenpunkt darf beim Oberlappen mit einem vorher aufgebrachten Tintenpunkt diesen nicht beeintrachtlgen 
Oder venwischen. 

5. Das Aufzeichnungsmaterial muss eine OberflSche aufwelsen. die eine hohe 

Dichte und Brillanz der Farben ermoglicht. 

6. Das Aufzeichnungsmaterial muss vor und nach dem Bedrucken hervorragende physikalische Eigenschaften 
55 aufwelsen. 

[0009] Es handelt sich zum Teil um sich widersprechende Anforderungen. so bedeutet beispielsweise eine sehr 
schnelle Tintenaufnahme haufig eine Beeintrachtigung der.Wischfestigkeit. 
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[0010] Ausgehend von den an das Aufzeichnungsmaterial gestellten Forderungen werden trotzdem Wege gesucht. 
die zu einem Bild mit mdglichst hoher Farbdichte bei mdglichst hoher Wischfestigkeit f uhren. Die besten Eigenschaften 
werden mit Aufzeichnungsmaterialien erreicht, be! denen auf einem Trdger mindestens eine spezielle Tintenaufnah- 
meschicht aufgebracht ist, 

5 [001 1 ] In den Patentanmeldungen EP 0'298'424, EP 0'407720, EP 0'622'244 und JP 60-245'588 werden Aufzeich- 
nungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck vorgeschlagen. in dem die Tintenaufnahmeschicht kolloidales Aluminium- 
oxid/hydroxid mit Pseudobdhmit-Struktur als wasserunldsliches, anorganisches, pordses Oxid enthdit. Pseudobdhmit 
ist ein Agglomerat von kolloidalen Teilchen von Alumlniumoxid/hydroxld der Formel AI2O3 • n HgO (n= 1 bis 1 .5). 
[0012] In der Patentanmeldung EP 0'875'394 werden Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck vorge- 

10 schlagen, in dem die Tintenaufnahmeschicht ein wasserunlosliches, anorganisches, poroses Aluminiumoxid/hydroxid 
enthalt, das eines Oder mehrere Eiemente der Ordnungszahl 57 bis 71 des pertodischen Systems der Elemente enthdit. 
[0013] In der Patentanmeldung WO 00-02736 wird ein Aufzeichnungsmaterial fur den Tintenstrahldruck beschrie- 
ben, in dem die Tintenaufnahmeschicht eine Mischung von Siliziumdioxid und Aluminlumoxid/hydroxid (Sol mit 23% 
AI2O3) enthait. 

15 [0014] In der Patentanmeldung EP 0777014 werden Pigmentschichten als Oberzug fur Paplere beschrieben, die 
eine Mischung eines groben anorganischen Pigments (Grosse 2 jim bis 4 • m) und eines feinen anorganischen Pig- 
ments enthalten, wobei der logarithmische Unterschied der mittleren Komgrossen der beiden Pigmente mindestens 
0.5 betrSgt, Venwendete Pigmente sind nicht-poroses Calciumcarbonat Oder Kaolin. 

[0015] Aufzeichnungsmaterialien, die solche porosen Oxide Oder Oxid/hydroxide enthalten, absorbieren wassrige 
20 Tinten wesentlich rascher als Aufzeichnungsmaterialien, die keine solchen Substanzen enthalten. Die Aufnahmeka- 
pazitat ist in vielen Fallen aber noch ungenugend. Im weiteren tendieren solche Aufzeichnungsmaterialien zu unge- 
nugender Transparenz und zu BrOchigkeit. 

Zusammenfassung der Erfindung 

25 

[0016] Ein Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung von Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck, die neben 
einem hohen TintenaufnahmevermOgen verbunden mit einer raschen TIntenaufnahme eine hervorragende Bildqualitat 

aufweisen. 

[0017] Ein weiteres Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung solcher Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahl- 
30 druck, die mit den meisten heute auf dem Markt erhSltlichen Tintenstrahldruckern eine hervorragende Bildqualitat 
ergeben. 

[001 8] Ein weiteres Ziel der Erfindung Ist die Bereitstellung von Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck 

mit wenigstenselner Tintenaufnahmeschicht, die eine Mischung wasserunloslicher, anorganischer Oxide der Elemente 
Aluminium oder Silizium oder Oxid/hydroxide des Elements Aluminium enthalt, wobei mindestens eines dieser Oxide 

35 Oder Oxid/hydroxide poros ist. 

[001 9] Ein weiteres Ziel der Erfindung ist, solche Tintenaufnahmeschichten derart herzusteilen, dass die wasserun- 
Idsiichen. anorganischen Oxide oder Oxid/hydroxide als Festkdrper eingesetzt werden kdnnen. 
[0020] Gelost wird diese Aufgabe durch ein Aufzeichnungsmaterial fur den Tintenstrahldruck, das in wenigstens 
einer Tintenaufnahmeschicht neben einem oder mehreren Bindemittein eine Mischung verschiedener wasserunlosli- 

40 Cher, anorganischer Oxide der Elemente Aluminium oder Silizium oder Oxid/hydroxide des Elements Aluminium oder 
Aluminiumsilikate mit unterschiedlichen chemischen und / oder morphologischen Eigenschaften enthalt, wobei min- 
destens eines dieser Oxide, Oxid/hydroxide Oder Silikate poros ist. Die Menge dieses porosen, wasserunldslichen, 
anorganischen Oxids oder Oxid/hydroxids betragt mindestens 8 %, vorzugsweise aber mindestens 40 % der Gesamt- 
menge aller vorhin genannten wasserunloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate. Die verschie- 

45 denen wasserunloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate sind von ahnlicher Grosse. 

[0021] Y- Oder 8-Aluminiumoxid, Aluminiumoxid/hydroxid, mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des 
Periodischen Systems der Elemente dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid oder Siliziumdioxid sind bevorzugte wasserun- 
Idsliche, anorganische Oxide Oder Oxid/hydroxide. Diese Substanzen existieren in vielen Fdllen in einer porosen und 
einer nicht-pordsen Fonn. 

50 [0022] Daneben enthalten die Tintenaufnahmeschichten ein oder mehrere Bindemittel. 

[0023] Bevorzugte Bindemittel sind Gelatine. Polyvinylalkohol, Abkommlinge des Polyvinylalkohols. Polyvinylpyrroli- 
don Oder Mischungen davon in einer Menge von vorzugsweise 5 bis 50 Gewichtsprozent bezogen auf die Gesamt- 
menge der wasserunloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide und Silikate. 
[0024] Besonders bevorzugt sind filmbildende Bindemittel oder Bindemittel in Latexform. 

55 [0025] Die Tintenaufnahmeschichten konnen zusatzlich noch ein Vemetzungsmittel fur das oder die Bindemittel ent- 
halten, Netzmittel, Fullstoffe, naturliche oder kunstliche Polymere sowie weitere dem Fachmann bekannte Verbindun- 
gen, die die bildmdsslgen und / oder physikalischen Eigenschaften des Bildes verbessern, wie beispietsweise UV- 
Absorber, optische Aufheller, Lichtstabilisatoren, Antioxidantien, Feuchthaltemittel. Distanzhalter usw. 



3 



I 



EP1 162 076 A1 

[0026] Die Erfindung wird in der folgenden ausfuhrlichen Beschreibung naher eriautert. 
Ausfuhrliche Beschreibung der Erfindung 

5 [0027] Wir haben nun gefunden, dass der Zusatz von Mischungen verschiedener wasserunldslicher, anorganischer 
Oxide der Elemente Aluminium oder Silizium, von Oxid/hydroxiden des Elements Aluminium Oder von Aluminiumsill- 
katen von vergleichbarer Grosse, jedoch mit unterschiedlichen chemischen und / Oder morphologischen Eigenschaf- 
ten, zu einer Tintenaufnahmeschicht die Aufnahmekapazitat solcher Aufzeichnungsmaterialien fur wassrige Tinten 
stark erhoht. Der teilweise Ersatz der porosen, anorganischen Oxide/hydroxide in den Tintenaufnahmeschichten von 

10 Aufzeichnungsmaterialien, wie sie in den Patentanmeldungen EP 0'298'424, EP 0'407720, EP 0'622'244, EP 0'875'394 
und JP 60-245*588 beschrieben wurden, durch nicht-porCse Oxide, Oxid/hydroxide Oder Silikate fuhrt zu einer Erh6- 
hung der Tintenaufnahmekapazitat und nicht zu einer Abnahmen, wie zu erwarten wSre. ErfindungsgemSsse Aufzeich- 
nungsmaterialien zeigen auch eine verbesserte Transparenz und eine geringere Tendenz zur Rissbildung. 
[0028] Der Zusatz von Mischungen verschiedener wasserunldslicher, anorganischer Oxide der Elemente Aluminium 

15 Oder Silizium, von Oxid/hydroxiden des Elements Aluminium oder von Aluminiumsilikaten von vergleichbarer Grdsse 
und mit unterschiedlichen chemischen und / oder morphologischen Eigenschaften ergibt ausgezeichnete Tintenauf- 
nahmeschichten fOr Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck, wenn sie in dieselbe Schicht zusammen mit 
einem oder mehreren BIndemitteIn eingebracht werden. Mindestens eines dieser Oxide, Oxid/hydroxide Oder Silikate 
muss poros sein. Seine Menge betragt mindestens 8 % der Gesamtmenge dieser wasserunloslichen, anorganischen 

20 Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate in dieser Schicht. 

[0029] Bevorzugt enthalt diese Schicht diese porosen, wasserunloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide 
Oder Silikate in einer Menge von mindestens 40 % der Gesamtmenge aller wasserunloslichen, anorganischen Oxide, 
Oxid/hydroxide Oder Silikate dieser Schicht. 

[0030] Die Porositat der wasserunloslichen, anorganischen Oxide Oder Oxid/hydroxide wurde mittels der BET-lso- 
25 therme bestimmt, wie es in G. M. Barrow, "Physical Chemistry", 2. Ausgabe, McGraw-Hill Book Company, 1 966, Seiten 
764 - 765 beschrieben ist. Bei Tintenaufnahmeschichten fur den Tintenstrahldruck hat sich herausgestellt, dass nur 
der Zusatz von porosen Substanzen, deren Porenvolumen > 40 ml / 100 g ist, die Aufnahmegeschwindigkeit und die 
Aufnahmekapazitat wassriger Tinten wesentlich erhoht. Solche Substanzen werden im weiteren als "poros" bezeichnet, 
wahrend Substanzen mit einem Porenvolumen < 40 ml / 1 00 g im weiteren als "nicht-poros" zu betrachten sind. 
30 [0031 ] Die Grosse der Primarteilchen dieser wasserunloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate, 
wie sie durch Transmissionseiektronenmikroskopie bestimmt werden kann, liegt im Nanometerbereich. Die Grdsse 
unregelmSssig geformter Primarteilchen wird als Durchmesser einer Kugel angegeben, das das gleiche Volumen wie 
das unregelmasslg geformte Primarteilchen hat. 

[0032] Diese Primarteilchen haben einen aquivalenten Kugeldurchmesser, der fur die Mischungskomponente mit 
35 dem grossten Volumen kleiner als 20 nm ist. Die Mischungskomponente mit dem kleinsten Volumen hat einen aqui- 
valenten Kugeldurchmesser, der grosser als 1/20 des aquivalenten Kugeldurchmessers der Mischungskomponente 
mit dem gr6ssten Volumen Ist. 

[0033] Bevorzugt sind Mischungen, bei denen die Primarteilchen einen aquivalenten Kugeldurchmesser besitzen, 
der fur die Mischungskomponente mit dem grossten Volumen kleiner als 1 5 nm ist und die Mischungskomponente mit 
40 dem kleinsten Volumen einen aquivalenten Kugeldurchmesser hat, der grdsser als 1/10 des aquivalenten Kugeldurch- 
messers der Mischungskomponente mit dem grossten Volumen ist. 

[0034] Bevorzugt als wasserunldsliche, anorganische Oxide sind T- oder §-Aluminiumoxid oder Siliziumdioxid, als 
wasserunlosliche, anorganische Oxid/hydroxide Aluminiumoxid/hydroxid Oder mit Elementen aus der Gruppe der Sel- 
tenen Erden des Periodischen Systems der Elemente dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid. Das Siliziumdioxid kann po- 
45 sitiv Oder negativ geladen sein. Als wasserunldsliches, anorganisches Aluminiumsilikat kann Imogolit, ein naturlich 
vorkommendes hydratisiertes faserformiges Aluminiumsilikatpolymer der Zusammensetzung (OH)3Al203SiOH, ver- 
wendet werden. Imogolit-Fasern konnen auch synthetisch hergestellt werden. 

[0035] Bevorzugt als wasserunlosliche, anorganische, porose Oxide mit einem Porenvolumen > 40 ml / 100 g sind 
T- Oder 5- Aluminiumoxid oder Siliziumdioxid, als wasserunlosliche, anorganische porose Oxid/hydroxide mit einem 
50 Porenvolumen > 40 ml / 100 g Aluminiumoxid/hydroxid oder mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des 
Periodischen Systems der Elemente dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid. 

[0036] Vorzugsweise enthait das mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des Periodischen Systems der 
Elemente dotierte Aluminiumoxid/hydroxid die Elemente der Ordnungszahl 57 bis 71 in einer Menge zwischen 0.04 
und 4.2 Molprozent bezogen auf AI2O3. 
55 [0037] Die folgenden Mischungen sind bevorzugt: 

- Aluminiumoxid/hydroxid (pords) mit y- oder 5- Aluminiumoxid (por6s) 

- Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit Siliziumdioxid (porfis) 
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T- Oder 8- Aluminiumoxid (poros) mil Siliziumdioxid (poros) 
Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit Siliziumdioxid (nicht-poros) 
Y- ocler 5- Aluminiumoxid (poros) mit Aluminiumoxid/hydroxid (nicht-poros) 
Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit Aluminiumoxid/hydroxid (nicht-poros) 
5 - Aluminiumoxid/hydroxid (por6s) mit Imogolit (nlcht-pords) 
- Y- Oder 5- Aluminiumoxid (pords) mit Imogolit (nicht-pords) 
Siliziumdioxid (poros) mit Imogolit (nicht-poros) 

[0038] Besonders bevorzugt in diesen Mischungen ist mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des Pe- 
10 riodischen Systems der Elemente dotiertes poroses Aluminiumoxid/hydroxid oder poroses positiv geladenes Silizium- 
dioxid. 

[0039] Die Primdrteitchen der wasserunldsllchen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide Oder Silikate konnen die 
Form von Plattchen, von Stabchen, Kugelchen oder Fasern besitzen. Als Mischungskomponenten werden bevorzugt 
Substanzen venwendet, die eine unterschiedliche Form besitzen. Piattchen konnen durch ihren Formfaktor naher cha- 
15 rakterisiert werden, der das Verhaltnis zwischen der Piattchendicke und dem Piattchendurchmesser angibt. 
[0040] Besonders bevorzugt sind die folgenden Komblnationen: 

Kugelchen und Plattchen 
Kugelchen und Stabchen 
20 - Plattchen und Fasem 
Kugelchen und Fasern 

[0041] Beispiel fur kugelformige Teilchen ist Siliziumdioxid, entweder positiv oder negativ geladen. 
[0042] Beispiele fur stabchenformige Teilchen sind Aluminiumoxid/hydroxid oder mit Elementen aus der Gruppe der 
25' Seltenen Erden des Periodischen Systems der Elemente dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid. 

[0043] Beispiele fur plattchenformige Teilchen sind Aluminiumoxid/hydroxid mit einem Formfaktor von 4 bis 8 oder 
Y- Oder 8- Aluminiumoxid mit einem Formfaktor von 1 .5 bis 3, 
[0044] Beispiel fur faserformige Teilchen ist Imogolit. 

[0045] Die Bindemittel sind im allgemeinen wasserlosliche Polymere. Besonders bevorzugt sind filmbildende Poly- 

30 mere oder Polymere in Latexform. 

[0046] Die wasserloslichen Polymere umfassen z. B. naturliche oder daraus hergestellte modifizierte Verbindungen 
wie Albumin, Gelatine. Kasein, Stdrke, Qummi arabicum, Natrium- oder Kaliumalginat. Hydroxyethylcellulose, Car- 
boxymethylcellulose, a-, P- oder Y-Cyclodextrin usw. Wenn eines der wasserloslichen Polymere Gelatine ist, so konnen 
alle bekannten Gelatinetypen verwendet werden, wie saure Schweinehautgelatine oder alkalische Knochengelatine, 

35 sauer oder basisch hydrolisierte Gelatinen, wie auch substituierte Gelatinen, beispielsweise phthalierte, acetyiierte 
Oder carbamoylierte Gelatine, oder mit Trimellitsaureanhydrid umgesetzte Gelatine. 
[0047] EIn bevorzugtes natOrliches Bindemittel ist Gelatine. 

[0048] Synthetische Bindemittel konnen ebenfalls venwendet werden und umfassen beispielsweise Polyvinylalkohol, 
vollstandig oder teilweise verseifte Verbindungen von Copolymeren aus Vinylacetat und anderen Monomeren; Homo- 

40 polymere oder Copolymere von unges^ttigten Carbonsauren wie (Meth)acrylsaure, Maleinsaure, Crotonsaure usw.; 
Homopolymere oder Copolymere aus sulfonierten Vinylmonomeren wie z. B. VinylsulfonsSure, StyrolsulfonsSure usw. 
Ebenfalls konnen Homopolymere oder Copolymere aus Vinylmonomeren von (Meth)acrylamid; Homopolymere oder 
Copolymere anderer Monomerer mit Ethylenoxid; Polyurethane; Polyacrylamide; wasserlosliche Nylonpolymere; Po- 
lyvinylpyrrolidon; Polyester; Polyvinyllactame; Acrylamidpolymere; substituierter Polyvinylalkohol; Polyvinylacetale; 

45 Polymere aus AlkyI- und Sulfoalkylacrylaten und -methacrylaten; hydrolisierte Polyvinylacetate; Polyamide; Polyvinyl- 
pyridine; Polyacryisaure; Copolymere mit Maleinsaureanhydrid; Polyalkylenoxide; Copolymere mit Methacrylamid und 
Copolymere mit Malelnsdure eingesetzt werden. Alle diese Polymere kdnnen auch als Mischungen verwendet werden. 
[0049] Bevorzugte synthetische Bindemittel sind Polyvinylalkohol, Derivate des Polyvinylalkohols, Polyvinylpyrroll- 
don Oder Mischpolymere dieser Verbindungen. 

50 [0050] Diese Polymere konnen mit wasserunldsllchen naturlichen oder synthetischen hochmolekularen Verbindun- 
gen gemischt werden, insbesondere mit Acryllatices oder Styrolacryllatices. 

[0051 ] Obwohl wasserunldsliche Bindemittel nicht explizit beansprucht werden, so sollen wasserunlosllche Polymere 
trotzdem als Systembestandteil angesehen werden. 

[0052] Die oben enwahnten Polymere mit vemetzbaren Gruppen konnen mit Hilfe eines Vemetzers oder Harters zu 
55 praktisch wasserunldsllchen Schichten umgesetzt werden. Solche Vernetzungen konnen kovalent oder ionisch sein. 
Die Vernetzung oder Hartung der Schichten eriaubt eine Veranderung der physikalischen Schichteigenschaften. wie 
z. B. der Flussigkeitsaulnahme, oder der Widerstandsfdhigkeit gegen Schichtverletzungen. 
[0053] Die Vernetzer und Hdrter werden auf Grund der zu vemetzenden wasserldslichen Polymere ausgesucht. 
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[0054] Organische Vernetzer und Harter umfassen beispielsweise Aldehyde (wie Formaldehyd, Qtyoxal Oder Gluta* 
raldehyd); N-Methylolverbindungen (wie DImethylolharnstoff Oder Methylol-Dlmethylhydantoin); Dioxane (wie 2,3-Di- 
hydroxydioxan); reaktive Vinylverbindungen (wie 1,3,5-Trisacryloyl-Hexahydro-s-Triazin oder Bis-(Vlnylsulfonyl)me- 
thylether), reaktive Halogenverbindungen (wie 2,4-Dichloro-6-Hydroxy-s-Triazin); Epoxide; Aziridine; Carbamoylpyri- 
5 dinverbindungen. Melaminharze Oder Mischungen zweier oder mehrerer dleser erwahnten vernetzenden Verbindun- 
gen. 

[0055] Anorganische Vernetzer und Harter umfassen beispielsweise Chromalaun, Aluminlumalaun, Borsaure oder 
Borate. 

[0056] Die Schichten konnen auch reaktive Substanzen enthalten, die unter Einwirkung von UV- oder IR-Licht, Elek- 
10 tronenstrahlen, Rontgenstrahien oder warme die Schichten vernetzen. 

[0057] Die erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien fur den TIntenstrahldruck konnen neben der Tintenauf- 
nahmeschicht gegebenenfalls weitere Schichten und Hilfsschlchten enthalten, entweder oberhalb oder unterhalb der 
Tintenaufnahmeschicht. 

[0058] Die Schichten konnen durch den Zusatz von Fullstoffen modiflziert werden. l\/ldgliche Fuilstoffe sind z. B. 

15 Kaolin, Ca- oder Ba-Carbonate, Sillziumdioxid, Titandioxid, Bentonite. Zeolite, Aluminiumsilikat. Calclumsilikat oder 
koiloidales Sillziumdioxid. Auch inerte organische Partikein wie z. B. Kunststoffkugelchen kdnnen venwendet werden. 
Diese Kugelchen konnen aus Polyacrylaten, Polyacrylamiden, Polystyrol oder verschiedenen Copolymeren aus Acry- 
laten und Styrol bestehen. Die Fuilstoffe werden auf Grand des beabsichtigten Gebrauchs der hergestellten Bilder 
ausgewahlt. Einige dieser Fuilstoffe kdnnen in transparenten Materialien nicht venn^endet werden. Sie konnen aber 

20 positive Wirkungen in Aufsichtsmaterialien besltzen. Sehr oft erreicht man mit dem Einsatz solcher FOIIstoffe eine 
gewunschte matte Oberfiache. 

[0059] Die Aufzeichnungsmaterialien kdnnen neben den Mischungen der pordsen anorganischen Verbindungen in 
der Tintenaufnahmeschicht zusatzlich losliche Metallsalze enthalten. beispielsweise Erdalkalisaize oder Saize der sel- 
tenen Erden. 

25 [0060] in den erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien ist mindestens eine Tintenaufnahmeschicht auf einen 
Trager aufgebracht. Eine grosse Vielfalt an Tragem ist bekannt und wird auch eingesetzt. So kdnnen alle Trager, die 
bei der Herstellung von photographischen Materialien venn/endet werden, eingesetzt werden. Venvendet werden z. B. 
transparente Trager aus Celluloseestern wie Cellulosetriacetat, Celluloseacetat, Cellulosepropionat, oder Cellulosea- 
cetat/butyrat,' Polyester wie Polyethylenterephthalat, Polyamide, Polycarbonate, Polyimide, Polyolefine, Polyvinylace- 

30 tale, Polyether, Polyvinylchlorid und Polyvinylsulfone. Bevorzugt werden Polyester, insbesondere Polyethylenter- 
ephthalat wegen ihrer ausgezeichneten Dimensionsstabilitat. Bei den in der photographischen Industrie eingesetzten 
'■ opaken Tragern kdnnen z. B. Barytpapier, mit Polyolefinen beschichtete Paplere oder welssopake Polyester wie z. B. 
Melinex® der Firma DuPont eingesetzt werden. Besonders bevorzugt sind polyolefinbeschichtele Papiere Oder weis- 
sopaker Polyester. 

35 [0061 ] Es ist vorteilhaft, diese Trager, insbesondere Polyester, vor dem Beguss mit einer Substrierschicht zu verse- 
hen, um die Haftung der Tintenaufnahmeschichten oder anderer Schichten auf dem Trager zu verbessern. Solche 
Substrierschichten sind in der photographischen Industrie wohlbekannt und enthalten z. B. Terpolymere aus Vlnyli- 
denchlorid, Acrylnitril und Acrylsaure oder aus Vinylidenchlorid, Methylacrylat und Itaconsaure. 
[0062] Ebenfalls als Trager kdnnen unbeschichtete Papiere verschiedener Typen verwendet werden, die in ihrer 

40 Zusammensetzung und in ihren Eigenschaften grosse Unterschiede aufweisen kdnnen. Pigmentierte Papiere und 
Hochglanzpapiere kdnnen ebenfalls venA/endet werden, wie auch Metallfolien, beispielsweise aus Aluminium. 
[0063] Die erfindungsgemassen Tintenaufnahmeschichten werden Im allgemelnen aus wassrigen Ldsungen oder 
Dispersionen, die alle ndtigen Komponenten enthalten, gegossen. In vielen Fallen werden Netzmittel als Begusshilfs- 
mittel zugesetzt, um das Giessverhalten und die Schichtgleichmassigkeit zu verbessern. Neben ihrer Wirkung wahrend 

^ des Giessvorgangs kdnnen diese Verbindungen auch einen Einfluss auf die Bildqualitat haben und kdnnen deshalb 
dementsprechend ausgewahlt werden. Obwohl solche oberfiachenaktiven Verbindungen in der Erfindung nicht bean- 
sprucht werden, biiden sle trotzdem einen wesentllchen Bestandtell der Erfindung. 

[0064] Zusatzlich zu den schon enwahnten Bestandteilen kdnnen die erfindungsgemassen Aufzeichnungsmateria- 
lien zusatzliche Verbindungen enthalten, um seine Eigenschaften welter zu verbessern, so beispielsweise optlsche 
50 Aufheller zur Verbesserung des Weissgrades, wie beispielsweise Stilbene. Cumarine, Triazine, Oxazole Oder weitere 
dem Fachmann bekannte Verbindungen. 

[0065] Zur Verbesserung der LIchtechtheit kdnnen UV-Absorber, wie beispielsweise Benztriazole, Benzophenone, 
Thiazolidone, Oxazole, Thiazole oder weitere dem Fachmann bekannte Verbindungen verwendet werden. Die Menge 
des UV-Absorbers betragt 200 - 2000 mg/m2, vorzugsweise 400 - 1000 mg/m2. Der UV-Absorber kann in jede Schicht 
55 des erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterials eingebracht werden, besonders vorteilhaft ist aber. wenn er in die 
oberste Schicht eingebracht wird. 

[0066] Es ist welter bekannt, dass die im TIntenstrahldruck hergestellten Bilder durch den Zusatz von Stabllisatoren 
und Antloxidantien geschutzt werden kdnnen. Belsplele solcher Verbindungen sind sterisch gehinderte Phenole, ste- 
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risch gehinderte Amine, Chromanoie, reduzierende Verbindungen wie AscorbinsSure usw. Die erwahnten Verbindun- 
gen konnen als wassrige Losungen zu den Glesslosungen zugesetzt werden. Falls die Verbindungen nicht genugend 
wasserloslich sind, konnen sie durch andere, bekannte Verfahren in die Glesslosungen eingebracht werden. So konnen 
die Verbindungen beispielsweise in einem mit Wasser misohbaren organischen Ldsungsmittel wie z. B. niedere Alko- 
5 hole, Glykole, Ketone, Ester oder Amide gel6st werden. Es 1st auch mdglich, die Verbindungen als feinkdrnige Disper- 
sionen, als Olemulsionen, als Cyclodextran-Einschlussverbindungen oder als Latex, der die Verblndung enthalt, in die 
Giessldsung einzubringen. 

[0067] Normalenweise haben die erfindungsgenfiSssen TIntenaufnahmeschichten eine Trockenschichtdicke von 0.5 
bis 1 GO ^m, insbesondere 5 bis 50 ^m. 

10 [0068] Die Glesslosungen konnen auf verschiedene Arten auf den Trager aufgebracht werden. Die Giessverfahren 
schliessen beispielsweise den Extrusionsguss, den Luftmesserguss, den Schlitzguss, den Kaskadenguss und den 
Vorhangguss ein. Die Giessldsungen konnen auch mit einem SprOhverfahren aufgebracht werden. Die Tintenaufnah- 
meschichten konnen aus mehreren Einzelschichten bestehen, die einzein nacheinander oder gemeinsam aufgebracht 
werden konnen. Ein Trager kann auch beidseitig mitTintenaufnahmeschichten begossen werden. Es ist auch moglich, 

15 auf der Ruckseite eine antistatische Schicht oder eine Schicht zur Verbesserung der Planlage aufzubringen. Das ge- 
wahite Giessverfahren schrSnkt die Erf indung aber in keiner Art und Weise ein. 

[0069] Tlnten fur den Tintenstrahldruck bestehen im wesentlichen aus einer flOssigen Tragersubstanz und einem 
darin gelosten oder dispergierten Farbstoff oder Pigment. Die flussige Tragersubstanz fur Tintenstrahldrucktinten ist 
im allgemeinen Wasser oder eine Mischung aus Wasser und einem mit Wasser mischbaren Ldsungsmittel wie Ethy- 

20 lenglykol, Glykole mit hoherem Molekulargewicht, Glycerin, Dipropylenglykol, Polyethylenglykol, Amide, Polyvinylpyr- 
rolidon, N-Methylpyrrolidon, Cyclohexylpyrrolidon. Carbonsauren und deren Ester, Ether, Alkohole, organische Sulf- 
oxide, Sulfolan, Dimethylformamid, Dimethylsulfoxid, Cellosolve, Polyurethane, Acrylate usw. 
[0070] Die nichtwassrigen Tintenbestandteile dienen allgemein als Feuchthalter, Hilfslosungsmittel, ViskositStsreg- 
ler, EIndringhilfsmittel oder Trocknungsbeschleuniger. Die organischen Verbindungen besitzen moistens einen Siede- 

25 punkt, der uber dem von Wasser liegt. Tinten fur den kontinuierlichen Tintenstrahldruck konnen welter anorganische 
Oder organische Saize zur Erhdhung der Leitfahigkeit enthalten. Beispiele solcher Saize sind Nitrate, Chloride, Phos- 
- ^ phate, und die wasserldslichen Saize wasserldslicher organischer Sduren wie Acetate, Oxalate und Citrate. Die Farb- 
stoffe Oder Pigmente, die zur Herstellung der zusammen mit den erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien ver- 
' ' . wendbaren Tinten ein gesetzt werden konnen, beinhalten praktisch alle bekannten Klassen dieser farbigen Verbindun- 

30 gen. Typische Beispiele venwendeter Farbstoffe oder Pigment sind in der Patentanmeldung EP 0'559'324 aufgefuhrt. 
Die erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien.kdnnen mit fast alien dem Stand der Technik entsprechenden Tin- 
ten venwendet werden. 

[0071] Zusatzlich konnen die Tinten weitere ZusStze wie oberflachenaktive Substanzen, optische Aufheller, UV-Ab- 
sorber, Lichtstabilisatoren, Konservierungsmittel und polymere Verbindungen enthalten. 
35 [0072] Die Beschreibung der Tinten dient nur als Illustration und ist in Bezug auf die Erfindung in keiner Weise 
einschrankend. 

[0073] Die folgenden Verfahren wurden zur Prufung und zum Vergfeich der hier beschriebenen Aufzeichnungsma- 
terjalien venwendet 

40 Bildhomogenltat 

[0074] Auf die erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien, wie sie in den folgenden Beispielen beschrleben 
werden, wurden mit einem TIntenstrahldrucker EPSON STYLUS™ COLOR 500 im Transparent-Modus mit Originaltin- 
ten elfstufige Farbkeile in den 7 Farben Blaugrun, Purpur, Gelb, Schwarz, Rot, Grun und Blau gedruckt, wobei die 
45 Tropfchenzahl von Stufe 1 (100 %) zu Stufe 10 (10 %) linear abnimmt. Stufe 11 hat eine Tropfchenzahl von 5 %. Auf 
einem Leuchttisch wurden anschllessend die inhomogenen Farbfelder gezahlt. Grosse Zahlen bedeuten schlechte 
Bildhomogenltat (grosse Anzahl inhomogener Felder). Bei perfekter Bildqualitat wird die Zahl Null erhalten, da keines 
der gedruckten Felder inhomogen Ist. 

50 Farbausbluten 

[0075] Auf die erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien wurden mit einem TIntenstrahldrucker EPSON STY- 
LUS™ COLOR 500 im Transparent-Modus mit Originaltinten direkt aneinander angrenzende Farbfelder mit 100 % 
Tropfchendichte gedruckt Das Farbausbluten wurde anhand einer Notenskala von 1 (sehr starkes Farbausbluten) bis 
55 5 (kein Farbausbluten) in den aneinandergrenzenden Farbfeldern Blau / Gelb, GrOn / Purpur und Rot /BlaugrOn be- 
urteilt. 

[0076] In den folgenden Beispielen wurden die in Tabelle 1 aufgefuhrten Substanzen venwendet, deren chemische 
und morphologische Eigenschaften kurz charakterlsiert sind. 



7 



1 



EP1 162 076 Al 

[0077] Die Porenvolumen wurden nach dem in G. M. Barrow, "Physical Chemistry", zweite Ausgabe, McGraw-Hill 
Book Company, 1966, Selten 764 - 765 beschriebenen Verfahren bestimmt. 

[0078] Die Grosse und die Form der Primartellchen wurden mittels Transmissionselektronenmikroskopie bestimmt. 
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[0079] Ais Bindemittel wurde Poiyvinylaikohol mit einem Hydrolysegrad von 98 - 99 % und einem Molekulargewicht 
85'000 bis 146'000 verwendet, der bei ALDRICH Chemie, Buchs, Schweiz erhaltllch ist. 

[0080] Die Gusse wurden hergestellt, indem 100 g/m^ der im folgenden beschriebenen Giesslosung bei einer Tem- 
peratur von 40'' C auf einen transparenten Polyestertrager gegossen wurden und anschliessend der begossene Trager 
5 60 Minuten bei einer Temperatur von 35'' C getrocknet wurde. 

Belspiele 

Beispiel 1 

10 

a) Hersteliung einer wassrigen Dispersion von Aluminiumoxid C mit einem Gehalt von 18 Gewichtsprozent Aj^Og 

[0081] 37.27 g Aluminiumoxid C (erhaltlich be! DEGUSSA AG. Frankfurt/Main, Deutschland) mit einem Gehalt von 
96.6 % AI2O3 wurden unter Ultraschailbehandiung bei einer Temperatur von 25° C in 162.73 g wSssriger Essigsaure 
15 (2 %) dispergiert. 

b) Hersteliung von Aluminiumoxid/hydroxid durch Hydrolyse von Aluminiumisopropoxid (Substanz aus Beispiel la) 
von EP 0'967'086 (iCH 286)) 

20 [0082] In einem ReaktionsgefSss aus Glas wurden 360 g deionisiertes Wasser und 338 g Isopropanot vorgelegt. Bei 
einer Temperatur von 75*" C wurden 153 g Aluminiumisopropoxid (erhaltlich bei Fluka Chemie AG, Buchs, Schweiz) 
zugegeben und das Gemlsch bei einer Temperatur zwischen 75° C und 78** C wShrend 4 Stunden gerQhrt. Nach der 
Erhohung der Temperatur auf 95° C wurden 1 .5 g 2-Hydroxypropionsaure zugegeben. Anschliessend wurde auf eine 
Temperatur zwischen 75° C und 78° C abgekuhit und das Gemlsch 48 Stunden unter Ruhren bei dieser Temperatur 

25 gehalten. Zum Schluss wurde die erhaltene kolloidale Losung im Vakuum eingedampft. Es wurden 43 g eines weissen 
Pulvers mit einem Gehalt von 75.2 % AI2O3 erhalten. Das Rontgendiffraktionsspektrum entsprach Pseudobdhmit der 
FormelAIOOH. 

c) Hersteliung der Giesslosung ' . . ^ 

30 , . , 

[0083] 38.89 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel la) wurden zusammen mit 3.99 g ICH 286 und 16 
g einer Ldsung von Poiyvinylaikohol (7.5 %) bei einer Temperatur von 40° C unter Ultraschailbehandiung dispergiert 
und das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 100 g eingestellt. 

[0084] Die Giesslosung enthalt Aluminiumoxid C und ICH 286 im Gewichtsverhaltnis 70 : 30, beide als AI2O3 be- 
35 rechnet. 

d) Guss 

[0085] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganische Oxide, berechnet als AI2O3 und 1.2 g Polyvinylal- 
40 kohoi. 

Vergleichsbeisplel 1 01 

[0086] An Stelle der Mischung von Aluminiumoxid C und ICH 286 wurden in der Giesslosung von Beispiel 1c) 55.56 
45 g der wassrigen Dispersion von AlgOs aus Beispiel 1a) venwendet. 1 m^ des begossenen TrSgers enthalt 10 g anor- 
ganische Oxide, berechnet als AI2O3, und 1 .2 g Poiyvinylaikohol. 

Vergleichsbeisplel 1 02 

50 [0087] An Stelle der Mischung von Aluminiumoxid C und ICH 286 wurden in der Giesslosung von Beispiel 1c) 13.3 
g ICH 286 venwendet. 1 m^ des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganische Oxide, berechnet als AI2O3, und 1.2 
g Poiyvinylaikohol. 

Beispleie 2 - 5 

55 

[0088] In diesen Beispielen wurden die in Beispiel 1 venn^endeten Substanzen Aluminiumoxid C und ICH 286 in den 
in Tabelle 2 angegebenen Mengenverhaitnissen eingesetzt. 
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Tabelle 2 



Beispiel 


Mengenverhaltnis 


Aluminiumoxid C 


ICH 286 


2 


60 


40 


3 


50 


50 


4 


40 


60 


5 


30 


70 



Beispiei 6 

,5 c Herstellung der Giessl6sung 

[0089] 13.3 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel 1a) wurden zusammen mit 5.6 g Disperal® 100/2 
(erhaltlich bei CONDEA GmbH, Hamburg, Deutschland) in 0.96 g Essigsaure und 9.6 g einer Losung von Polyvinyl- 
alkohol (1 0 %) bei einer Temperatur von 40** C unter Ultraschallbehandlung dispergiert und das Endgewicht mit deio- 
2Q nisiertem Wasser auf 80 g eingestellt. 

[0090] Die Giesslosung enthSIt Aluminiumoxid C und Disperal® 1 00/2 Im Gewichtsverhaltnis 30 : 70, beide als AI2O3 
berechnet. 

d Guss 

25 

[0091] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 8.5g anorganische Oxide, berechnet als AlgOg, und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohol. 

Vergleichsbeispiel 6 CI 

30 

c Herstellung der Giesslosung . 

[0092] 8.0 g Disperal® 100/2 wurden bei einer Temperatur von 20° C unter Ultraschallbehandlung in 0.96 g Essig- 
sSure und 56 g deionisiertem Wasser dispergiert und danach wurden 9.6 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (10 %) 
^ zugegeben, das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 80 g eingestellt und die Ldsung nochmals 3 Minuten mit 
Ultraschall behandelt. 

d Guss 

40 [0093] 1 m2 des begossenen TrSgers enthait 8.5 g anorganisches Oxid, berechnet als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohol. 

Vergleichsbeispiel 6 C2 

45 c Herstellung der Giesslosung 

[0094] 37.8 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel la) wurden zusammen mit 9.6 g einer Losung von 
Polyvinylalkohol (1 0 %) unter Ultraschallbehandlung dispergiert und das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 80 
g eingestellt. 

50 

d Guss 

[0095] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 8.5 g anorganisches Oxid, berechnet als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohol. 

55 
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Beispiel 7 

c Hersteliung der Giesslosung 

5 [0096] 10.0 g DispaKD 14R25 (24.2 %ige wdssrige Dispersion von Aluminiumoxid/hyclroxid. erIiSltlich bei Condea 
Vista. Houston. USA) wurden zusammen mit 5.6 g Disperal® 1 00/2 bei einer Temperatur von 20"^ C in 0.96 g Essigsl^ure 
und 45 g deionisiertem Wasser unter Ultraschallbetiandlung dispergiert. Nach Zugabe von 9.6 g einer Losung von 
Pofyvlnylall^ohol (10 %) und dem Einstellen des Endgewichts auf 80 g mit deionisiertem Wasser wurde die Lfisung 
nochmals 3 IVIinuten mit Ultraschall behandelt. 

10 [0097] Die Giessidsung enthait Dispal® 1 4R25 und DisperaKS) 1 00/2 im Gewiclitsverlidltnis 36 : 64. beide als AI2O3 
berechnet. 

dOuss 



15 [0098] 1 m2 des begossenen Tragers enthSIt 1 0 g anorganische Oxide, berechnet als AfaOg, und 1 .2 g Polyvinylal- 
Icoliol. 

Vergleichsbeispiel 7 CI 

20 c Hersteliung der Giesslosung 

[0099] 33.3 g Dispal® 14R25 wurden bei einer Temperatur von 20° C in 0.96 g EssigsSure und 45 g deionisiertem 
Wasser unter Ultraschallbehandlung dispergiert. Nach Zugabe von 9.6 g einer Losung von Polyvinylall<ohol (10 %) 
und dem Einstellen des Endgewichts auf 80 g mit deionisiertem Wasser wurde die Losung nochmals 3 Minuten mit 
25 Ultraschall behandelt. 

d Guss 



[0100] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganisches Oxid, berechnet als AI2O3, und t.2 g Polyvinylal- 
30 kohol. 

Beispiel 8 

a) Hersteliung einer wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si09 (12 Gewichtsprozent SiO^ (pos)) 
35 ~ " 

[01 01] Diese Dispersion wurde gemSss der Vorschrift des Patents US 3'007'878 hergestellt: 
[01 02] 1 .97 g Aluminiumchlorhydrat der Formel Al2(OH)5GI • 2.5 HgO (Locron, erhaitlich bei Clariant AG, Muttenz, 
Schweiz) wurde bei einer Temperatur von 20° C unter Ruhren in 85 g deionisiertem Wasser gelost. Anschliessend 
wurde die Losung auf eine Temperatur von 40"* C aufgeheizt, 12 g Aerosil 200 (SiOg mit einem tsoelektrischen Punkt 
40 bei pH 2.0, erhaltlich bei DEGUSSA AG, Frankfurt/Main, Deutschland) wurden zugegeben, das Gemisch unter Ultra- 
schallbehandlung dispergiert und zum Schtuss filtriert. Die entstandene Losung enthalt 1 2 Gewichtsprozent an positiv 
geladenem Si02 mit eInem isoelektrischen Punkt bei pH 9.1 (Bestimmung durch akustophoretische Messung). 

c) Hersteliung der Giesslosung 

45 

[0103] 14.41 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem St02 aus Beispiel 8a) wurden zusammen mit 9.61 
g der wdssrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel 1 a) und 7. 1 4 g Dispal® 1 4R25 (24 %ige wSssrige Dispersion) unter 
Ruhren bei einer Temperatur von 20° C dispergiert. Nach Aufheizen auf eine Temperatur von 40° C wurden 12.1 g 
ICH 286 und 20.8 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die Losung nach Einstellung des End- 
50 gewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g unter Ultraschallbehandlung dispergiert. 

[0104] Die Giesslosung enthalt die Substanzen Aluminiumoxid C , Dispal® 4R25. ICH 286 und positiv geladenes 
Siliziumdioxid im GewichtsverhSltnis 10 : 10 : 70 : 10. 

d) Guss 

55 

[0105] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 17.3 g an anorganischen Substanzen und 1 .56 g Polyvinylalkohol. 
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Vergleichsbelspiel 8 CI 

c Herstellung der Giesslosung 

[0106] 17.3 g ICH 286 wurden bei 40° C in 6.8 g Essigsdure und 40 g deionisiertem Wasser unter Ultraschallbe- 
handlung dispergiert. Anschliessend wurden 20.8 g einer Ldsung von Polyvinyialkohol (7.5 %) zugegeben und das 
Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g eingestellt. 

d Guss 

[0107] 1 des begossenen Tragers enthSIt 17.3 g an anorganischen Substanzen und 1.56 g Polyvtnylallcohol. 
Beispiele 9-12 

[0108] In den Giessiosungen wurden die in Beispiel 8 venwendeten Substanzen Atuminiumoxid C , Dispal® 14R25, 
ICI-1 286 und positlv geladenes Siiiziumdioxid in den in Tabelle 3 angegebenen Verligltnissen venvendet. 

Tabelle 3 



Beispiel 


Mengenverhaltnis 


Aluminiumoxid C 


Dispal® 


ICH 286 


Si02 (pos) 


9 






80 


20 


10 






90 


10 


11 


10 




80 


10 


12 




10 


80 


10 



BeispieMS 

a) Herstellung einer kolloidalen wassrigen Dispersion von Imogolit (0,6 Gewichtsprozent) 

[0109] Diese Dispersion wurde gemass der Vorschrift in Journal of Colloid and Interface Science 216, 429 (1999) 
hergestellt. 

c) Herstellung der Giesslosung 

[01 10] 50 g der wassrigen Dispersion von Imogolit aus Beispiel 1 3a) wurden unter Ruhren bei 20° C in 1 .2 g Esslg- 
sSiure und 2.8 g deionisiertem Wasser dispergiert. Nach Aufheizen auf 40° C wurden 1 7.29 g ICH 286 und 20.8 g einer 
L6sung von Polyvinyialkohol (7.5 %) zugegeben und die Losung nach Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem 
Wasser auf 1 00 g unter Ultraschallbehandlung dispergiert. Die Giesslosung enthalt ICH 286 und Imogolit im Gewichts- 
verhaltnis 97.7 : 2.3. 

d) Guss 

[0111] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 17.3 g an anorganischen Substanzen und 1.56 g Polyvinyialkohol. 
Beispiel 14 

c) Herstellung der Giessldsung 

[0112] 50 g der wassrigen Dispersion von Imogolit aus Beispiel 13a) wurden unter Ruhren bei 20° C in 7.87 g Es- 
sigsaure (17.65 %) und 0.9 g deionisiertem Wasser dispergiert. Nach Aufheizen auf 40° C wurden 12.94 g Alumini- 
umoxid C und 20.8 g einer Losung von Polyvinyialkohol (7.5 %) zugegeben und die L6sung nach Einstellung des 
Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g unter Ultraschallbehandlung dispergiert. 
[01 13] Die Giessldsung enthalt Aluminiumoxid C und Imogolit im Gewichtsverhaltnis 97.7 : 2.3. 
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d) Guss 

[01 14] 1 des begossenen Tragers enthalt 1 3.24 g an anorganischen Substanzen und 1 .50 g Polyvinytalkohol. 
5 Vergleichsbelspiel 1 4 CI 
c Herstellung der Glesslosung 

[0115] 12.94 g Aluminlumoxid C wurden bei einer Temperatur von 40° C in 7.87 g Essigsaure (17.65 %) und 50.9 g 
10 deionisiertem Wasser unter Uitraschallbehandlung dispergiert. Anschliessend wurden 20.0 g einer Ldsung von Poly- 
vinylall<ohol (7.5 %) zugegeben, das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 1 00 g eingestellt und die Ldsung noch- 
mals 3 IVIinuten mit Ultraschall behandelt. 

d Herstellung des Gusses 

15 

[01 16] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 1 2.94 g an anorganisclien Substanzen und 1 .50 g Pofyvinylall<ohol. 
Beispiel 15 

20 b) Herstellung von mit Lanthan dotiertem Aluminiumoxid/hydroxid (2.2 Molprozent bezogen auf A\oO^) (Substanz aus 
Beispiel la) von EP 0'875'394 (ICH 277)) 

[0117] 50g des Aluminiumoxid/hydroxids Disperal® 100/2 wurden unter guter mechanischer Ruhrung bei einer Tem- 
peratur von 20° C in 948g bidestilliertem Wasser wahrend 15 Minuten dispergiert. Danach wurde die Temperatur auf 
25 90° c erhoht und anschliessend wurde 15 Minuten bei dieser Temperatur weitergeruhrt. Dann wurden 2.04 g LaCIa 
(erhaltlich bei Fluka Chemie AG, Buchs, Schwetz) als Festsubstanz zugegeben und es wurde wahrend 120 Minuten 
weitergerQhrt. Der Festkorper wurde abfiltriert, dreimal mit bidestilliertem Wasser gewaschen und bei 110** C getrock- 
net. 

30 c) Herstellung der Giesslosung 

[0118] 44.41 g der wSssrigen Dispersion von AlgOg aus Beispiel la) wurden zusammen mit 2.66 g ICH 277 und 16 
g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) bei einer Temperatur von 40° C unter Uitraschallbehandlung dispergiert 
und das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 100 g eingestellt. 
35 [0119] Die Giesslosung enthalt Aluminlumoxid 0 und ICH 277 (mit Lanthan dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid) im 
Gewichtsverhdltnis 80 : 20, beide als AI2O3 berechnet. 

d) Guss 

40 [01 20] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 1 0 g anorganische Oxide, berechnet als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohol. 

Vergleichsbeispiel 15 CI 

^ [01 21 ] An Stelle der Mischung von 1 7.3 g ICH 286 wurden in der Giesslosung von Beispiel 8 CI 1 7.3 g ICH 277 (mit 
Lanthan dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid) venwendet. 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 1 0 g anorganische Oxide, 
berechnet als AI2O3. und 1.2 g Polyvinylalkohol. 

Beispiel 16 

50 

a) Herstellung einer wassrigen Dispersion von positiv geladenem SiOg (24 Gewichtsprozent SiO^ (pos)) 

[0122] 24 g Aerosil 200 wurden bei einer Temperatur von 20° C unter Ruhren in 72 g wassriger Essigsaure (2.78 
%) gelost. Danach wurden 3.94 g Aluminiumchlorhydrat der Formel Al2(OH)5CI • 2.5 HgO zugegeben und das Ge- 
55 samtgewicht auf 100 g eingestellt. Die entstandene Ldsung enthalt 24 Gewichtsprozent an positiv geladenem SiO^. 
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c) Herstellung der GiesslQsung 

[01 23] 45.83 g der wassrigen Dispersion von Imogolit aus Beispiel 1 3a) wurden unter Ruhren mit 27.08 g der wass- 
rigen Dispersion von positiv geiadenenri SiOg aus Beispiel 16a) bei einer Temperatur von 40° C gemischt. Anschlies- 
5 send wurden 23.4 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die LGsung nach Einstellung des End- 
gewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g unter Ultraschalibehandlung dispergiert. 
[0124] Die Giessldsung enthdlt positiv geladenes SiO^ und Imogolit im Gewichtsverhditnis 96 : 4. 

d) Guss 

10 

[01 25] 1 m^ des begossenen Tragers enthait zusammen 6.5 g an positiv geladenem SiOs und Imogolit sowie 1 .75 
g Polyvinylalkohol. 

Vergleichsbeispiel 16 CI 

15 

c Herstellung der Giesslosung 

[0126] 27.08 g der wSssrigen Dispersion von positiv geladenem SiOg aus Beispiel 16a) wurden unter Ruhren bei 
einer Temperatur von 40° C mit 23.4 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) gemischt. Die Losung wurde nach 
20 Einstellung des Endgewlchts mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

dGuss 



[0127] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g positiv geladenes SiOg und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 

25 

Beispiel 17 

c Herstellung der GiesslQsung 

30 [0128] 8.87 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel la) wurden zusammen mit 26.45 g Dispal® 14R25 
gemischt, 9.6 g einer Losung von Polyvinylalkohol (10 %) bei einer Temperatur von 40° C wurden zugefugt und das 
Gemisch nach Einstellung des Endgewlchts mit deionisiertem Wasser auf 80 g mit Ultraschall behandelt. 
[01 29] Die Giessldsung enthSIt Aluminiumoxid C und DispaKg) 1 4R25 im Gewichtsverhdltnis 30 : 70, beide als AI2O3 
berechnet. 

35 

dGuss 



[01 30] 1 m2 des begossenen Tragers enthSIt 1 0 g anorganische Oxide, berechnet als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohol. 

40 

Beispiei 18 

c) Herstellung der Giesslftsung 

45 [01 31] 1 4.41 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 8a) wurden zusammen mit 64.26 
g Dispal® 14R25 unter Ruhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurden 20.8 g einer Ldsung 
von Polyvinylalkohol {7.5 %) zugegeben und die L6sung nach Einstellung des Endgewlchts mit deionisiertem Wasser 
auf 100 g nochmals mit Ultraschall behandelt. 

[0132] Die Giessldsung enthalt die Substanzen Dispal® 14R25 und positiv geladenes Siliziumdioxid im Gewichts- 
50 verhaitnis90: 10. 

d) Guss 

[01 33] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 1 7.3 g an anorganischen Substanzen, und 1 .56 g Polyvinylalkohol. 

55 



15 



EP1 162 076 A1 

VergleichsbeispiellSCI 

c Herstellung der GiesslQsung 

5 [0134] 71 .5 g DIspal® 14R25 wurden bei einer Temperatur von 20° C in 2.14 g Essigsaure und 5.56 g deionisiertem 
Wasser unter Ultraschaltbehandlung dispergiert. Nach Zugabe von 20.8 g einer Losung von Polyvinylall<ohol (7.5 %) 
und dem Einstellen des Endgewichts auf 100 g mit deionisiertem Wasser wurde die Ldsung nochmals 3 Minuten mit 
Ultraschall behandelt. 

10 d Guss 



[01 35] 1 m2 des begossenen TrSgers entiiait 1 7.3 g anorganisclies Oxid und 1 .56 g Polyvinylalkohol. 
Beispiel 19 

15 

c) Herstellung der Giesslosung 

[0136] 48.75 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem SiOg aus Beispiel 8a) wurden zusammen mit 2.69 
g Dispal® 1 4R25 und 11 . 1 6 g deionisiertem Wasser unter Ruhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschlies- 
20 send wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt, 23.4 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5 %) 
zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g nochmals mit Ul- 
traschall behandelt. 

[0137] Die Giesslosung enthalt die Substanzen Dispal® 14R25 und positiv geladenes Siliziumdioxid im Gewichts- 
verhaltnis 10: 90. 

25 

6) Guss 

[0138] 1 m^ des begossenen Tragers enthalt 6.5 g an anorganischen Substanzen und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 
30 VergleichsbeispiellSCI 

c) Herstellung der Giessldsung 

[0139] 54.17 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem SiOg aus Beispiel 8a) wurden mit 19.43 g deioni- 
35 siertem Wasser unter Ruhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine 
Temperatur von 40° C erhitzt, 23.4 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Losung nach Ein- 
stellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g nochmals mit Ultraschall behandelt. 

d) Guss 

40 

[0140] 1 m2 des begossenen TrSgers enthalt 6.5 g an anorganischen Substanzen und 1.75 g Polyvinylalkohol. 

Beispiel 20 

^ c) Herstellung der Giesslosung 

[0141] 43.33 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem SlOg aus Beispiel 8a) wurden zusammen mit 7.23 
g der wassrigen Dispersion von AlgOg aus Beispiel la) und 11.16 g deionisiertem Wasser unter Ruhren bei einer 
Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt, 23.4 g 
50 einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des Endgewichts mit deioni- 
siertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt 

[0142] Die Giessldsung enthalt die Substanzen Atuminiumoxid C und positiv geladenes Siliziumdioxid im Gewichts- 
verhdltnis 20 : 80. 

55 d) Guss 

[0143] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g an anorganischen Substanzen und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 
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Vergleichsbeispiel 20 CI 

c) Herstellung der Giessl6sung 

5 [01 44] 54.1 7 g der wdssrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 8a) wurden bei einer Temperatur 
von 40*» C mit 23.4 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5%) gemischt. Anschliessend wurde die Ldsung nach Ein- 
stellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

d) Guss 

10 

[0145] 1 m^ des begossenen Trdgers enthSIt 6.5 g positiv geladenes Siliziumdioxid und 1 .75 g Polyvinylall^ohol. 
Beispiel 21 

IS c) Herstellung der Giesslosung 

[01 46] 1 0.83 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 8a) wurden zusammen mit 28.92 
g der wassrigen Dispersion von AlgOg aus Beispiel 1 a) und 11.16 g deionisiertem Wasser unter Ruhren bei einer 
Temperatur von 20** C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt, 23.4 g 
20 einer Losung von Polyvinylalkohol (7,5%) zugegeben und die Losung nach Einstellung des Endgewichts mit deioni- 
siertem Wasser auf 100 g mit Uitraschall behandelt. 

[01 47] Die Giessldsung enthSilt die Substanzen Aluminiumoxid C und positiv geladenes Siliziumdioxid im Gewichts- 
verhaitnis 80 : 20. 

25 d) Guss 

[0148] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g an anorganischen Substanzen und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 
Vergleichsbeispiel 21 C1 

30 

c) Herstellung der Giessldsung 

[0149] 36.15 g der wassrigen Dispersion von AlgOg aus Beispiel la) und 11 .16 g delonlsiertes Wasser wurden unter 
Ruhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C 
35 erhitzt, 23.4 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Losung nach Einstellung des Endgewichts 
mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

d) Guss 

40 [0150] 1 m2 des begossenen TrSgers enthait 6.5 g Aluminiumoxid C und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 
Beispiel 22 

c) Herstellung der Giesslosung 

45 

[0151] 4.86 g einer wassrigen Dispersion von Snowtex® Up (20.3%, erhaltllch bei Nissan Chemical Industries Ltd., 
Tokio, Japan) wurden zusammen mit 1 8.05 g ICH 286, 1 .2 g Essisaure und 1 1 . 1 6 g deionisiertem Wasser unter Ruhren 
bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt, 
22.84 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Losung nach Einstellung des Endgewichts mit 
50 deionisiertem Wasser auf 1 00 g mit Ultraschall behandelt. 

[0152] Die Giesslosung enthalt die Substanzen ICH 286 und Snowtex® Up (negativ geladenes Siliziumdioxid) im 
Gewichtsverhaitnis 95 : 5. 

d) Guss 

55 

[0153] 1 m2 des begossenen TrSgers enthalt 19.5 g an anorganischen Substanzen und 1.71 g Polyvinylalkohol. 
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Vergleichsbeispiel 22 Cl 

c) Herstellung der Giessldsung 

5 [0154] 19 g ICH 286, 1.2 g Essigsaure und 40 g deionisiertes Wasser wurden unter Ruhren bei einer Temperatur 
von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt, 22.84 g einer L6sung 
von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Lfisung nach Einstellung des Endgewichts mit deionislertem Wasser 
auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

10 d) Guss 

[0155] 1 m2 des begossenen TrSgers enthait 19.5 g ICH 286 und 1 .71 g Polyvinylamohol. 
Vergleichsbeispiel 22 C2 

15 

c) Herstellung der Giessldsung 

[01 56] 49.26 g der wassrigen Dispersion von Snowtex® Up, 1 .2 g Essigsaure und 20 g deionisiertes Wasser wurden 
unter Ruhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 
20 40° C erhitzt, 22.84 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die L6sung nach Einstellung des 
Endgewichts mit deionislertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

d) Guss 

25 [0157] 1 m2 des begossenen TrSgers enthait 19.5 g Snowtex® Up und 1 .71 g Polyvinylalkohol. 
Beispiei 23 

c) Herstellung der Giesslosung U 

30 

[01 58] 54. 1 7 g der wdssrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiei 8a) wurden bei einer Temperatur 
von 40° C mit 33.8 g einer LOsung von Polyvinylalkohol (7.5%) gemischt. Anschliessend wurde die Ldsung nach Ein- 
stellung des Endgewichts mit deionislertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

^ d) Guss 

[0159] 100 g / m2 der obigen Giesslosung wurden wie ubiich auf einen durchsichtigen PolyestertrSger gegossen. 
Darauf wurden 100 g / m2 der Giesslosung aus Beispiei 8c) als Uberguss aufgetragen. 
[0160] 1 m2 des Untergusses enthait 6.5 g positiv geladenes Siliziumdioxid und 2.53 g Polyvinylalkohol. 
^0 [0161] 1 m^ des Ubergusses enthait 17.3 g an anorganlschen Substanzen und 1 .56 g Polyvinylalkohol. 

Ergebnisse 

Belspiele 1 - 5 

45 

[01 62] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischungen von Aluminiumoxid C und ICH 
286 (Substanz aus Beispiei la) von EP 0'967'086) sind in Tabelle 5 zusammengestellt. 



Tabelle 5 



50 



Beispiei Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


1 


70 % Aluminumoxid C 30 % ICH 286 


8 


4 


2 


60 % Aluminumoxid C 40 % ICH 286 


8 


5 



55 
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Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


3 


50 % Aluminumoxid C 50 % ICH 286 


7 


5 


4 


40 % Aluminumoxid C 60 % ICH 286 


0 


5 


5 


30 % Aluminumoxid C 70 % ICH 286 


7 


5 


1 C1 


100 % Aluminumoxid C 


4 


5 


1 C2 


100% ICH 286 


9 


5 



[0163] Den Ergebnissen aus Tabelle 5 ist sofort zu entnelimen, dass die optimale Mischung von Aluminiumoxid C 
und ICH 286 (Beispiel 4) eine viel bessere Bildhomogenitat zeigt als die beiden Vergleichsbeispiele 1 CI und 1 C2, 
die jeweils nur eine der beiden Komponenten enthalten. 

[01 64] Die Schichten der Beispiele 1 — 5 sind wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 1 C 1 . 
Beispiel 6 

[0165] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von Aluminiumoxid C und Dispe- 
ral® 100/2 sind in Tabelle 6 zusammengesteilt. 



Tabelle 6 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


6 


30 % Aluminumoxid C 70 % Disperal® 100/2 


11 


4 


6C1 


100% DisperaKD 100/2 


17 


. 4 


6C2 


100 % Aluminumoxid C 


14 


2 



[0166] Den Ergebnissen aus Tabelle 6 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Aluminiumoxid C und Dispe- 
ral® 100/2 (Beispiel 6) eine bessere Bildhomogenitgit zeigt als beide Vergleichsbeispiele 6 CI und 6 C2, die jeweils 
nur eine der beiden Komponenten enthalten. Insbesondere sind die Bildhomogenitat und das Farbausbluten mit der 
Mischung von Aluminiumoxid C und Disperal® 1 00/2 (Beispiel 6) viel besser als mit Aluminumoxid C allein (Vergleichs- 
beispiel 6 C2). 

[0167] Die Schicht von Beispiel 6 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 6 C2. 
Beispiel 7 

[01 68] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von Disperal® 1 00/2 und Dispal® 
1 4R25 sind in Tabelle 7 zusammengesteilt. 



Tabelle 7 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


7 


64 % Disperal® 100/2 36 % Dispal® 14R25 


12 


4 


7 CI 


100% Disperal® 100/2 


24 


2 


7C2 


100 % Dispal® 14R25 


50 


1 



[01 69] Den Ergebnissen aus Tabelle 7 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Dispal® 1 4R25 und Disperal® 
100/2 (Beispiel 7) eine viel bessere Bildhomogenitat und ein wesentlich geringeres Farbausbluten zeigt als die beiden 
Vergleichsbeispiele 7 CI und 7 C2, die jeweils nur eine der beiden Komponenten enthalten. 

Beispiele 8 -12 

[0170] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischungen von Aluminiumoxid C, ICH 286 
(Substanz aus Beispiel la) von EP 0'967'086), Dispal® 14R25 und positiv geladenem Siliziumdioxid SiOg sind in 
Tabelle 8 zusammengesteilt. 
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Tabelle 8 



Beispiet Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


8 


70 % ICH 286 1 0 % Aluminiumoxid C 1 0 % DIspal® 1 4R25 1 0 
% SiOg (pos) 


4 


5 


9 


80 % ICH 286 20 % SlOg (pos) 


5 


5 


10 


90 % ICH 286 10 % SiOg (pos) 


5 


5 


11 


80 % ICH 286 10 % Aluminiumoxid C 10 % SiOg (pos) 


5 


5 


12 


80 % ICH 286 10% DispaKS) 14R25 10 % SiOg (pos) 


5 


5 


8C1 


100% ICH 286 


9 


5 



IS [0171] Den Ergebnissen aus Tabelle 8 ist sofort zu entnehmen, dass alle geprOften Mischungen von ICH 286, Alu- 
miniumoxid C, DispaKS) 14R25 und Si02 (pos) (Beispiele 8-12) eine bessere Bildhomogenitat zelgen als das Ver- 
gleichsbeispiele 8 CI, das nur ICH 286 enth£^lt 

Belsplel 13 

20 

[0172] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von ICH 286 (Substanz aus Bei- 
spiel la) von EP 0'967'086) und Imogolit sind in Tabelle 9 zusammengestellt. 



Tabelle 9 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


13 


97.7 % ICH 286 2.3 % Imogolit 


6 


5 


1 CI 


100% ICH 286 


9 


5 



[0173] Den Ergebnissen aus Tabelle 9 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von ICH 286 (Substanz aus 
Beispiel 1a) von EP 0'967'086) und Imogolit eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 1 CI , das 

allein ICH 286 enthalt. 

Beispiel 14 

35 

[01 74] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von Aluminiumoxid C und Imogolit 
sind in Tabelle 1 0 zusammengestellt. 



Tabelle 10 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


14 


97.7 % Aluminiumoxid C 2.3 % Imogolit 


2 


5 


1401 


100 % Aluminiumoxid C 


4 


5 



45 

[0175] Den Ergebnissen aus Tabelle 10 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Aluminiumoxid C und Imo- 
golit eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 14 C1 , das allein Aluminiumoxid C enthalt. 
[0176] Die Schicht von Beispiel 14 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 14 CI und 
zeigt eine deutllch geringere Tendenz zur Rissbildung. 

50 

BeispleMS 

[0177] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von ICH 277 (Substanz aus Bei- 
spiel 1 a) von EP 0'875'394) und Aluminiumoxid C sind in Tabelle 11 zusammengestellt. 

55 
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Tabelle 11 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


15 


20 % Aluminiumoxid C 80 % ICH 277 


5 


5 


15 C1 


100%ICH 277 


8 


5 



[0178] Den Ergebnissen aus Tabelle 11 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Aluminiumoxid C und ICH 
277 eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiei 15 CI , das allein ICH 277 (Substanz aus Beispiel 
la) von EP 0'875'394) enthalt. 



Beispiel 16 



[0179] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Silizium- 
dioxld Si02 (pos) und imogolit sind in Tabelle 12 zusammengestellt. 



Tabelle 12 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


16 


96 % Si02 (pos) 4 % Imogolit 


5 


5 


16C1 


100%SiO2(pos) 


12 


5 



[0180] Den Ergebnissen aus Tabelle 12 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von positiv geladenem Sillzi- 
umdioxld Si02 (pos) und Imogolit eine viel bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiei 15 CI , das allein 
positiv geladenes Siliziumdioxid enthalt. 

[0181] Die Schicht von Beispiel 16 ist wesentlich transparenter als die Schlcht von Vergleichsbeispiei 16 CI und 
zeigt eine viel geringere Tendenz zur Rissbildung. 

Beispiel 17 

[01 82] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von Aluminiumoxid C und Dispal® 
1 4R25 sind in Tabelle 1 3 zusammengestellt. 



Tabelle 13 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


17 


20 % Aluminiumoxid C 80 % Dispal® 14R25 


12 


2 


17 CI 


100% Dispal® 14R25 


35 


1 



40 

[0183] Den Ergebnissen aus Tabelle 13 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Aluminiumoxid C und Dis- 
pal® 1 4R25 eine viel bessere Bildhomogenitat und weniger Farbausbluten zeigt als das Vergleichsbeispiei 1 7 CI , das 
allein Dispal® 14R25 enthdit. 



45 Beispiel 18 

[0184] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Silizium- 
dioxid und Dispal® 14R25 sind In Tabelle 14 zusammengestellt. 



50 
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Tabelle 14 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


18 


10 % SiOg (pos) 90 % Dispal® 14R25 


10 


4 


18C1 


100 % Dispal® 14R25 


27 


2 



[0185] Den Ergebnissen aus Tabelle 14 ist sofort zu entnehmen. dass die Mischung von Si02 (pos) und Dispal® 
14R2 eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiei 18 CI , das allein Dispal® 14R2 enthait. 
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[0186] Die Schlcht von Beispiel 18 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleiclisbeispiel 18 CI und 
zeigt eine vie! geringere Tendenz zur Rissbildung. 

Beispiel 19 

[0187] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Silizium- 
dioxid und Dispal® 14R25 sind in Tabelle 15 zusammengestellt 



Tabelle 15 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitdt 


Farbausbluten 


19 


90 % Si02 (pos) 10 % DispaKS) 14R25 


9 


5 


19C1 


100%SiO2(pos) 


1 


5 



[01 88] Die Schicht von Beispiel 1 9 ist viel transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 1 9 CI , die viele Mi- 
krorisse enthalt und deshalb fast undurchslchtig Ist. 

[0189] Den Ergebnissen aus Tabelle 15 ist zu entnehmen, dass die Mischung von SiOg (pos) und Dispal® 14R25 
eine schlechtere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 19 CI , das ailein Si02 (pos) enthalt. Der Grund dafur 
sind die vielen Milcrorisse, in denen die Tinten gut aufgenommen werden. Ein solches Material ist aber als durchsich- 
tiges Material unbrauchbar. 

Beispiel 20 

[0190] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Silizium- 
dioxid und Aluminiumoxid C sind in Tabelle 16 zusammengestellt. 



Tabelle 16 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


20 


80 % SIO2 (pos) 20 % Aluminiumoxid C 


8 


5 


20 CI 


100%Si02(pos) 


13 


3 



[01 91 ] Den Ergebnissen aus Tabelle 1 6 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Si02 (pos) und Aluminium- 
33 oxid C eine bessere Bildhomogenitat und weniger Farbausbluten zeigt als das Vergleichsbeispiel 20 CI, das ailein 
Si02 (pos) enthalt. 

[0192] Die Schicht von Beispiel 20 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 20 CI . 
Beispiel 21 

40 

[0193] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Silizium- 
dioxid und Aluminiumoxid C sind in Tabelle 17 zusammengestellt. 



Tabelle 17 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


21 


20 % SiOg (pos) 80 % Aluminiumoxid C 


3 


5 


21 CI 


100 % Aluminiumoxid C 


5 


5 



50 [01 94] Den Ergebnissen aus Tabelle 1 7 Ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von SiOg (pos) und Aluminium- 
oxid C eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 21 CI, das ailein Aluminiumoxid C enthalt. 

Beispiei 22 

55 [0195] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von negativ geladenem Sllizlum- 
dioxid Snowtex® Up und ICH 286 (Substanz aus Beispiel la) von EP 0'96r086) sind in Tabelle 18 zusammengestellt. 
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TabellelS 



Beispiei Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


22 


5 % Snowtex® Up 95 % ICH 286 


7 


5 


22 CI 


100% ICH 286 


11 


3 


22 C2 


100%Snowtex<g>Up 


30 


1 



,0 [0196] Den Ergebnissen aus Tabelle 18 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von negativ geladenem Silizj- 
umdioxid Snowtex® Up und ICH 286 (Substanz aus Beispiei la) von EP 0'967'086) eine bessere Bildhomogenitat und 
wesentiich weniger Farbausbluten zeigt als die Vergletchsbeisplele 21 CI und 22 C2, die jewells nur eine der belden 
Mischungskomponenten enthalten. 

f5 Beispiei 23 

[0197] Die Doppelschichten zelgten keine Trubung an der Schlchtgrenze, unabhangig davon, ob die belden Gies- 
slosungen einzein nacheinander Oder gemeinsam auf den Trager aufgebracht wurden. Nach dem Bedrucken war die 
Blldqualitat glelch wie bei einem Verglelchsguss mit doppelt aufgebrachtem Unterguss. Die Doppelschichten waren 
20 aber wesentiich transparenter als die doppelt aufgebrachte Schicht des Untergusses. 



Patentanspruche 

25 1. Aufzeichnungsmaterial fur den TIntenstrahldruck, das auf einem Trager mindestens eine Tintenaufnahmeschicht 
bestehend aus einem oder mehreren Bindemittein und einer Mischung verschiedener wasserunloslicher, anorga- 
nischer Oxide der Elemente Aluminium Oder Silizium, von Oxid/hydroxiden des Elements Aluminiurn oder von 
Atuminiumsilikaten aufweist, dadurch gekennzelchnet, dass mindestens eines dieser Oxide, Oxid/hydroxide 
Oder Silikate ein Porenvolumen > 40 ml / lOOg aufweist und in einer Menge von mindestens 8 % bezogen auf die 

30 Gesamtmenge der wasserunloslichen, anorganischen Oxide, der Oxid/hydroxide oder der Aluminiumsilikate vor- 

handen ist, die Primarteilchen der Komponente mit dem grdssten Volumen einen aquivalenten Kugeldurchmesser 
von weniger als 20 nm besitzen und die Primarteilchen der Komponente mit dem kleinsten Volumen einen aqui- 
valenten Kugeldurchmesser haben. der grosser als 1/20 des aquivalenten Kugeldurchmessers der Primarteilchen 
der Komponente mit dem grossten Volumen ist. 

35 

2. Aufzeichnungsmaterial gemass Anspruch 1 , dadurch gekennzelchnet, dass mindestens eines dieser Oxide, 
Oxid/hydroxide oder Silikate mit einem Porenvolumen > 40 ml / 1 0Og in einer Menge von mindestens 40 % bezogen 
auf die Gesamtmenge der wasserunloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide oder Aluminiumsilikate vor- 
handen ist. 

40 

3. Aufzeichnungsmaterial gemass einem der /\nspruche 1 oder 2, dadurch gekennzelchnet, dass die Primarteil- 
chen der Komponente mit dem grossten Volumen einen aquivalenten Kugeldurchmesser von weniger als 15 nm 
besitzen und die Primarteilchen der Komponente mit dem kleinsten Volumen einen aquivalenten Kugeldurchmes- 
ser haben, der grdsser als 1/10 des aquivalenten Kugeldurchmessers der Primarteilchen der Komponente mit 

45 dem grossten Volumen ist. 

4. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzelchnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung kugelformig und eine andere plattchenformig ist. 

50 5. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzelchnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung kugelformig und eine andere stabchenformig ist. 

6. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 3. dadurch gekennzelchnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung kugelformig und eine andere faserfSrmig ist. 

55 

7. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzelchnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung plattchenformig und eine andere faserfdrmig ist. 
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8. Aufzeichnungsmaterta) gemass den Anspruchen 1 bis 7» dadurch gekennzelchnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung Aiuminiumoxid/hydroxid und eine andere y- Oder 8- Aluminiumoxid ist. 

9. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung Aiuminiumoxid/hydroxid und eine andere Siiiziumdioxid ist. 

10. Aufzeichnungsmaterial gemdss den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung Y- Oder 5- Aluminiumoxid und eine andere Siiiziumdioxid ist. 

11. Aufzeichnungsmaterial gemdss den AnsprQchen 9 Oder 10, dadurch gekennzeichnet, dass das Siiiziumdioxid 
positiv geladen ist 

12. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung T- Oder 5- Aluminiumoxid und eine andere Imogolit ist. 

13. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzelchnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung positiv geladenes Siiiziumdioxid und eine andere Imogolit Ist. 

14. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung Aiuminiumoxid/hydroxid und eine andere Imogolit ist. 

15. Aufzeichnungsmaterial gemSss einem der AnsprQche 1 bis 9 Oder 13, dadurch gekennzeichnet, dass das Aiu- 
miniumoxid/hydroxid die Elemente der Ordnungszahl 57 bis 71 in einer Menge zwischen 0.04 und 4.2 Molprozent 
bezogen auf AlgOg enthalt. 

16. Aufzeichnungsmaterial gemass einem der Anspruche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass als Bindemittel 
Gelatine, Polyvinylalkohol, Derivate des Polyvinylalkohols, Polyvinylpyrrolidon Oder Mischungen dieser Verbin- 
diingen venwendet werden. 

M. Pigmenthaltige Beschichtungsmasse zur Herstellung einer Tintenaufnahmeschicht fQr ein Aufzeichnungsmaterial 
' fQr den Tintenstrahldruck gemdss den AnsprQchen 1 bis 15. 
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